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(g) Verfahren zur kontinuierlichen Herstellung von Mono- oder Polyisocyanaten 

Um bel der kontinuierlichen Herstellung von organischen 
Mono- Oder Polyisocyanaten durch Umsetzung der, den 
Mono- Oder Polyisocyanaten entsprechenden Mono- oder 
Polyamine mit in organischem Ldsungsmttiel gelostem 
Phosgen eina bessere Wirtschafttichkeit zu erreichen, f uhrt 
man Phosgenlosung und gegebenenfalls geldste Aminkom- 
ponente in eincr Duse (1) zusammen, indem man den Strom 
der einen Komponente einer Einschnurung (3) unterwirft und 
die andere Komponente in dieser Einschnurung (3) durch 
mehrere Bohrungen (5) als Teitstrdme von der Seite her zu- 
fuhn. 
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Beschreibung 



Die Erfindung betriffi ein Verfahren zur kontinuierli- 
chen Herstellung von organischen Mono- oder Polyiso- 
cyanaten durch Umsetzung der den Mono- oder Poly- 
isocyanaien entsprechendcn Mono- oder Polyamtne mit 
in organischem Ldsungsmitte) geldstem Phosgen biei er- 
hohten Temperaturen, 

Es ist bekannt. derariige Reakironsgemische aus or- 
ganischen Aminlosungen und organischen Phosgenlo- 
sungen in Mischem mil beweglichen Teilen, wie bei- 
spielsweise in einem Kreiselpumpenmischer (DE-AS 
21 53 268 Oder US- PS 39 47 484) herzustellen. Wegen 
der Toxizitat von Phosgen stellen insbesondere Wellen- 
durchfuhrungen bei derartigen Mischern Cefahrenquel- 
len durch Leckage dar. Da bei der Reaktion auch Fest- 
stoffe entslehen, sind Anbackungen oft nicht zu vermei- 
den. 

Man hat deshalb auch schon nach Verfahren gesuchi. 
bei welchen die Vermischung ohne bewegte Teile statt- 
findet: 

GemSQ DE-OS 29 50 216 laBt man die beiden Reak- 
ttonskomponenten in einer zylindrischen Mischkammer 
in Form facherartiger Spritzstrahlen aufeinanderzupral- 
len. Bei diesem Verfahren bedarf es hoher Vordrucke 
und wegen der siromungstoien Winkel der Mischkam- 
mer kann es zu Verstopfungen kommen. 

SchlieBlich ist es bekannt (US-PS 32 26 410X die Am- 
inldsung durch seitlich in einem Rohr angebrachie Boh- 
rungen in die im Rohr stromende Phosgenlosung einzu- 
spritzen. Bei der zur Erzielung akzeptabler Ausbeuten 
erforderlichen geringen Konzentration der Reaktanten 
ist auch die produzierte Isocyanatmenge im Verhaltnis 
zur Losungsmittelmenge entsprechend niedrig. Der da- 
durch bedingie hohe Energieeinsatz zur Losungsmittel- 
RQckgewinnung ist unbefriedigend. Ein Schichtaufbau 
aus Feststoffen an der Wandung laBt sich nicht immer 
vermeiden. 

Bei den bekannten Verfahren muB im ubrigen unter 
starker Verdunnung der Reaktanten gearbeiiet werden. 
Dies und die durch haufigen Verstopfungen verursach- 
ten Stillstandzeiten fur die Reinigung der Anlagen fuhrt 
zu einer negativen Beeintrachtigung der Wirtschaftlich- 
keit der bekannten Verfahren. 

Es bestand somit die Aufgabe, ein neues Verfahren 
zur kontinuierlichen Herstellung von organischen Mo- 
no- oder Polyisocyanaten zur Verfugung zu stellen. bei 
welchem die Menge des einzusetzenden Hilfslosungs- 
mitiels deutlich reduziert werden kann und dennoch 
Schwierigkeiten bezuglich der Bildung von Feststoffan- 
backungen und Verstopfungen weiigehend vermieden 
werden. AuBerdem sollie das neue Verfahren auf die 
Verwendung von beweglichen Teilen verzichten, so daB 
bezuglich der Sicherheit des Verfahrens (Toxizitat) die 
obengenannten Probleme nicht auftreten konnen. 

Diese Aufgabe wurde erfindungsgemaB dadurch ge- 
lost, daB man zur Herstellung des Reaktionsgemischs 
die gegebenenfalls geloste Aminkomponente mit der 
Phosgenlosung in einer speziellen Duse der nachste- 
hend naher beschriebenen Art zusammenfiihri. 

Gcgensiand der Erfindung ist ein Verfahren zur kon- 
tinuierlichen Herstellung von organischen Mono- oder 
Polyisocyanaten durch Umsetzung der den Mono- oder 
Polyisocyanaten entsprechendcn Mono- oder Polyami- 
ne mit in organischem Losungsmitiel gelostem Phosgen 
bei erhohten Temperaturen und anschlieBende destilla- 
tive Aufarbeitung des resultierenden Reaktionsge- 
mischs, dadurch gekennzeichnet, daO man zur Herstel- 



lung der Ausgangsgemische die entweder in einem iner- 
ten Losungsmitiel geloste oder in Substanz eingelettete 
Aminkomponente und das ebenfalls in inertem Lo- 
sungsmitiel geloste Phosgen in einer Diise (1) zusanri- 

5 menfuhrt, indem die eine der beiden Komponenten in 
dieser Duse (1) cingeschnOrt wird und die andere Kom- 
ponente in dieser EinschnOrung (3X in der eine Strd- 
mungsgeschwindigkeit von 1-^lOm/sec eingehalten 
wird, dem Strom der ersten Komponcnte in mehreren 

10 Teilstromen durch cine entsprechende Anzahl von Qber 
den Umfang der Einschnurung (3) verteilten Bohrungen 
(5) von der Seite her zugefOhrt wird. 

Es hat sich uberraschenderweise gezetgt, daB bei die- 
sem Verfahren mit niedrigen Druckverlusten und hohe- 

15 ren Konzenirationen gcarbeitet werden kann, daB eine 
hohe Produktausbeute bei sehr geringen Verweilzeiten 
in den dem Mischaggregat nachgeschalteicn Reaktions- 
raumen erzielbar ist und daB insbesondere die Verstop- 
fungen und Anbackungen vermieden werden. Die ver- 

20 wendete DQse wird auch als Ringlochdtise bezeichnet. 
Die Einschnurung des Losungsstromes kann sprunghaft 
Oder stetig erfolgen. Da in der Ringlochdiise zur Erzie- 
lung optimaler Vermischung in der Regel nur ein 
Druckverlust von etwa 2 bar erforderlich ist, konnen die 

25 Vordrucke der Losungssirdme in der Regel klein gehal- 
ten werden. Dadurch konnen die bisher iiblichen Pum- 
pen eingesetzt werden. Es kdnnen jedoch auch hdhere 
Druckverluste zur Anwendung gelangen, wenn der Vor- 
teil des hoheren Vordrucks in Kauf genommen wird. 

30 Als Ausgangsmaterialien kommen als organische 
Amine aiiphatische, cycloaliphatische, aliphatisch-aro- 
matische, aromatische Amine, Di- und/oder Polyamine 
in Frage, wie z. B. Anilin, Halogen -subs tituierte Pheny- 
iamine, wie 4-Chlorphenylamin, 1,6-Diaminohexan, 

35 l-Amino-33^-trimethyl-5-amino-cyclohexan, 2.4-Di- 
aminotoluol, dessen technische Gemische mit 2.6-Di- 
aminotoluol. die im aligemeinen bis zu 35Gew.-%, bc- 
zogen auf Gemisch, an 2,6-Diaminoto)uot enlhalten 
Oder Polyamingeihische der Diphenylmethanreihe, wie 

40 sie durch an sich bekanntc Anilin-Formaldehyd-Kon- 
densation zuganglich sind. Weiterhin kdnnen beispiels- 
weise die in US-PS 33 21 283, Kolonne 4, Zeile 19—61 
genannten Amine zum Einsatz gelangen. 

Die zu phosgenierenden Amine kdnnen beim erfin- 

45 dungsgemaBen Verfahren in Substanz, d. h, ohne inertes 
Losungsmittel eingesetzt werden. Die Aminkomponen- 
te kann jedoch auch in inertem L6sungsmittel geloster 
Form zur Anwendung gelangen. wobei beliebige Kon- 
zentrationen denkbar sind. Eine hohe Aminkonzentra- 

50 tion bringt einerseits Energieeinsparungen bei der Ld- 
sungsmittelrtickgewinnung und kann anderersetts zu 
geringen Ausbeuteverlusten fuhren. Diese Vor- und 
Nachteile mussen gegeneinander abgewogen werden. 
Oftmals werden die Amine in 5- bis 40-. vorzugsweise 

55 10- bis 25-gew.-%iger Konzentration in Form von L6- 
sungen in inerten Losungsmittein verwendci. Bevorzug- 
te Losungsmittel sind chlorierte, aromatische Kohlen- 
wasserstoffe, wie beispielsweise Chlorbenzol. o-Di- 
chlorbenzol. p-Dichlorbenzol, Trichlorbenzole. die ent- 

60 sprechenden Chlortoluole und -xylole. Chlorethylben- 
zol, Monochlordiphenyl, a- bzw. ^Naphthylchlorid, 
Benzoesaureethylester, Phthalsaurcdialkylester, Diiso- 
diethylphihalai. Toluol und Xylole, Die Ldsungsmittel 
konnen einzeln oder als Gemische verwendet werden. 

65 Weitere geeignete Losungsmittel sind beispielsweise in 
US-PS 33 21 283, Kolonne 4. Zeile 66 bis Kolonne 5. 
Zeile 2 beschrieben. 

Das Phosgen kommt beim erfindungsgemaBen Ver- 



PS 37 

3 

fahren im allgemeinen in Form von 10- bis 85-, vorzugs- 
weise 40- bis 65-gew.-%igen. Losungen in inerlen Ld- 
sungsmitteln zum Einsatz, wobei vorzugsweise fur das 
Phosgen das gleiche Losungsmittel wie fur das Amin 
verwendet wird. Die Phosgenlosungen kdnnen auch im 5 
Kreislauf gefiihrtes Verfahrensprodukt (Mono- oder 
Polyisocyanat) enthalten. Falls die Phosgenlosung Ver- 
fahrensprodukt enthalt, muB auf jeden Fall ein hoher 
PhosgenOberschuB vorliegen. damit die Bildung von 
Harnstoffen (Umsetzung der primarcn Amine mit dem 10 
Isocyanat) weitgehend vermieden wird. Dies bedeutet. 
daft im Falle der Verwendung von Phosgenlosungen. die 
Mono- oder Polyisocyanate enthalten, steis ein minde- 
stens 2,5-fach molarer OberschuB an Phosgen gegen- 
iiber isocyanatgruppen in den Losungen vorliegen muB. 15 

Das Aquivalenivcrhaiinis von Amin zu Phosgen liegt 
im allgemeinen bei 1 : 1.5 bis 1 : 7. vorzugsweise 1 : 2 bis 
1 .5. 

Zur erfindungsgemaBen Hersiellung der Reaktions- 
gemische unter Verwendung des erfindungswesentli- 20 
Chen Mischaggregats kann bcispielswelse wie folgt ver- 
fahren werden: 

Die Temperatur der Phosgenlosung sollte unterhalb 
der Siedetemperatur der Losung liegen, dies bedeutet. 
es werden im allgemeinen entsprechend gekuhlte Phos- 25 
genlosungen verwendet. Die Temperatur der Amin- 
komponente hangt im allgemeinen von den physikali- 
schen Eigenschafien des Amins ab. d. h. vom Schmelz- 
punkt des Amins bzw. von Kristallisationspunkt der 
zum Einsatz gelangenden Aminlosung ab und kann in- 30 
nerhalb von weiten Bereichen schwanken. 

Vorzugsweise wird die Losung mit dem grofieren Vo- 
lumenstrom durch die Elnschnurung <3) gefiihrt. wobei 
im Falle der Verwendung von annahernd gleichen Volu- 
menstrdmen jeder der beiden Komponenten den Mit- 35 
tel- bzw. Seitenstrom bilden kann. Die Beachtung dieser 
MaBnahmen dient einer optimalen Vermischung und 
damit einem einwandfreien Reaktionsablauf. 

In der Einschniirung (3) wird eine Strdmungsge- 
schwindigkeit von 1 bis 10 m/sec eingehalten, wobei der 40 
Vordruck in vorteilhafter Weise gering gehalten werden 
kann. 

Vorzugsweise weist die Einschniirung uber ihre ge- 
samte Lange L einen konsianten Durchmesser Dauf. 

Vorzugsweise wird als Lange L mindestens der zwei- 45 
f ache Durchmesser D der EinschnOrung gew^hlt. 

Diese Ausgestaltung dient einer besonders intensivcn 
Vermischung und die Siromung stabilisiert sich in aus- 
reichender Weise. 

Besonders vorteilhaft ist es, fQr die Lange L\ der Ein- 50 
schnurung des axial zugefiihrten Stromes bis zur Zu- 
sammenfuhrung mit den Teilstromen der zweiten Kom- 
ponente das 0^ bis 2fache des Durchmessers I>er Eln- 
schnurung zu wahlen. 

GemaB einer weiteren besonderen Ausgestaltung des 55 
neuen Verfahrens wird der aus beiden Siromen resultie- 
rende Produktstrom einer konstani bleibenden Ein- 
schnOrung unterworfen, deren Lange Lj mindestens je- 
ner Strecke entspricht, in welcher die Rcaktion des frei- 
en Amins im wesentlichen abgeschlossen ist Die LSnge 60 
L2 betragt im allgemeinen maximal das 2-fache des 
Durchmessers D, GroBere Abmcssungen L2 fuhrcn zu 
hdheren Druckverlusien, ohne das damit irgendein Vor- 
teil verbunden ware. 

Die genannten MaBnahmen stellen sicher. daB sich 65 
keine Anbackungen in der Diise bilden. 

Eine besonders hohe Ausbeute laBt sich erzielen, in- 
dem ein Leisiungsverhaltnis des axial zugeftihrten Stro- 
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mes r.A zum seitlich zugefiihrten Strom es 

CA_ ^ PA • i'A VA^ ^ bis 1.0. 
cs f>S' Vs ^sr 

vorzugsweise von 0,05 bis 0.7 und besonders bevorzugt 
von 0.1 bis 0,5. eingehalten wird. wobei 
^die Dichte. 
^den Volumenstrom. 
I' die Stromungsgcschwindigkeil. 
und zwar jeweils mit dem Index A des axial zugefiihrten 
Stromes und jeweils mil dem Index 5 des seitlich zuge- 
fiihrten Stromes 
bedeuten. 

Die hiermit erzielbare hohe Ausbeute gewShrleistet 
gleichzeitig einen niedrigcn Energieeinsatz. 

GemaB einer weiteren besonderen Durchftihrungs- 
form wird hintcr der Einschniirung der Strdmungsquer- 
schnitl stciig erweitert. 

Dadurch wird erreicht, daB keine Verwirbelung und 
Riickstrdmung stattfinden kdnnen. Es versteht sich, daB 
die Erweiterung bei einem Maximum endet, welches 
dem Durchmesser einer anschlieCenden Rohrleitung 
entspricht Die Vermeidung einer RQckstrdmung bietei 
eine besondere Gewahr ftir die Vermeidung von Anbak- 
kungen und Verstopfungen. 

Die Anzahl / der Bohrungen fiir die seitlich zuzuf iih- 
renden Teilstrome wird gem^B einer weiteren Verfah- 
rensvariante zwischen 2 ^ i S m, vorzugsweise zwi- 
schen 6 < / < /u, gewahit wobei sich m aus der Bedin- 
gung 

^ = > 11. 

m • a 

vorzugsweise > lA insbesondere > 2 ergibt wobei D 
den Durchmesser der EinschnOrung und ddcn Durch- 
messer der Bohrungen bedeuten. 

Diese MaBnahme wirkt sich ebenfalls gunstig auf die 
Vermischung und damit auf die Reaktion sowie auf die 
Vermeidung von Anbackungen aus. 

Vorzugsweise werden alle Bohrungen in einer ge- 
meinsamen Ebene senkrechl zur EinschnOrung ange- 
ordnet obwohl auch Abweichungcn hiervon mdglich 
sind. 

Dadurch wird erreicht daB die Reaktion nur in dieser 
Ebene starten kann» also bereits reagierendes Produkt 
nicht mehr emcul mit der zweiten Komponentc beauf- 
schlagt wird. Auch hierdurch wird die Gefahr von An- 
backungen herabgesetzt 

Da die Phosgenldsung im allgemeinen den groBeren 
Volumenstrom darstellt wird sie, den oben gemachtcn 
Ausfiihrungen entsprechend, im allgemeinen durch die 
Einschniirung geleitet 

Die Zeichnungen dienen zur naheren Eriauterung des 
erfindungswesentlichen Mischaggregats. 
Fig. 1 zeigt die Diise im Ulngsschnitt und 
Rg. 2 zeigt einen Schnitt gem&B Linie A-B in Fig. 1. 
Im einzelnen bedeuten: 

(1) die erfindungsgemaB zu verwendende DOse; 

(2) das Zuleitungsrohr fur den Hauptsirom; 

(3) diesprunghafte EinschnOrung des Hauptstroms; 

(4) den die EinschnOrung verursachenden Einsatz mil 
eingebauten Seitenbohrungen; 

(5) die Seitenbohrungen; 
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(6) die Zuleitung des Seitenstroms; 

(7) die die Einschnurung (3) umgebende Kammer, aus 
welcher die Bohrung (5) abfiihren; 

(8) die stetige Erweiterung am Ausgang der Dusc; 

(9) das AbfUhrrohr; 

{DJden Innendurchmesserder EinschnQrung; 

{d)6en Durchmesser dcr Scitenbohrungen; 

fL)die Gesamtlange der Einschnurung: 

Li den Abstand vom Beginn der Einschnarung bis zur 

Ebene der Seiienbohrungen und 

L7 den Abstand von der Ebene der Scitenbohrungen bis 
zum Beginn der stetigen Erweiterung. 



Zur Hersteilung der Reaktionsmischungen unter Vcr- 
wendung des erfindungswesentlichen Mischaggregais 
kann beispielsweise wie folgt vorgegangen werden: 

Einer Duse 1 wird uber ein Zuleitungsrohr 2. welches 
sprunghaft in eine in der Dusse 1 angeordnete EinschnQ- 
rung 3 ubergeht, der Hauptstrom zugefOhrt. Die Ein- 
schnurung 3 ist in einem Einsatz 4 angeordnet Die Ein- 
schnurung 3 weist tiber ihre gesamle Lange L den kon- 
stanten Durchmesser Dauf und im Abstand Li» welcher 
z. B. dem 1,5-fachen Durchmesser Dder Einschn<jrung3 
entspricht, wird z. B. sechs Bohrungen 5 fiber den Urn- 
fang regelmaBig verteilt angeordnet Einandcr gegcn- 
iiberliegende Bohrungen 5 sind urn den Durchmesser d 
gegeneinander versetzt, so daB die eingespritzten Tei!- 
strome aneinander vorbeizielen. Die zweite Komponcn- 
te wird Ober ein Zuleitungsrohr 6 einer die Einschnfl- 
rung 3 umgeberiden Kammer 7, aus welcher die Bohrun- 
gen 5 abfQhren, zugefuhrt Die Lange Lj der.EinschnO- 
rung 3 hinter den Bohrungen 5 enispricht z. B. dem 
Durchmesser D der Einschnurung 3 und damit in etwa 
demjenigen Bereich, in welchem die Reaktion des freien 
Amins im wesentlichen abgeschlossen isL Hinter der 
Einschnurung 3 weist die Duse 1 eine stetige Erweitej 
rung 8 auf, deren Winkel a mil der Achse z. B. 20** 
betragt. An diese Erweiterung 8 schlteBt sich ein Ab- 
fuhrrohr 9 gleichcn Durchmessers wie das Zuleitungs- 
rohr 2 an. 

Die unier Verwendung des erfindungswesentlichen 
Mischaggregais hergestellten Reaktionsgemische kdn- 
nen im AnschluS an ihre Hersteilung in den tiblichen 
Reaktoren, wie beispielsweise Riihrkessein odcr Phos- 
genierturmen zum gewunschten Verfahrensprodukt, 
d. h. zum Mono- oder Polyisocyanat ausreagiert werden. 
Die zum Verfahrensprodukl fiihrende chemische Reak- 
tion wird im allgenieinen innerhalb des Temperaturbe- 
reichs von 20 bis 1 80'' C durchgef uhrt. 

Eine besonders bevorzugte AusfOhrungsfomi des er- 
nndungsgemaBen Verfahrens besleht darin, das unter 
Verwendung des erfindungswesentlichen Mischaggre- 
gais hergestellte Reaktionsgemisch von unten nach 
oben durch eine Reaktionskolonne zu leiten, die mil 
Lochboden ausgerustet ist, so daO der Innenraum der 
Kolonne in mindestens tO. vorzugsweise 20 bis 50, durch 
die horizontal eingebauien Lochboden voneinander ab- 
getrennten Kammern eingeteilt ist. Grundsatzlich mog- 
lich, jedoch keinesfalls bevorzugt, ware auch die Ver- 
wendung von mehrcren in Serie geschalteten Lochbo- 
denkolonnen mil insgesamt mindestens 10, vorzugswei- 
se 20 bis 50 Kammern. 

Eine noch weitergehende Kammerung isi nicht smn- 
voll, wcil sich einerseits die unter jedem Lochboden ein 
Gaspolster ausbildet. das den festen und flOssigen Be- 
standteilen des Reaktionsgemisches als Reaktionsraum 
verloren geht, und andererseits die zusalzliche Verbes- 
serung des Verweilzeiispekirums minimal ist. 



Die Locher der Lochboden weisen im allgemeinen 
einen Durchmesser von maximal 20 mm, vorzugsweise 
von 2 bis 10 mm auf, wobei die Anzahl der Bohrungen in 
Abhangigkeit vom Durchsatz vorzugsweise so gewahlt 
5 wird, daB eine Ruckvermischung des von unten nach 
oben aufsteigenden Reaktionsgemischs zwischen den 
einzelnen Kammern weitgehend verhindert wird. 

Bei dem in der Kolonne aufsteigenden Reaktionsge- 
misch handelt es sich um ein Gemisch aus flUssigen Be- 
10 standteilen (Losungen der Ausgangsmaterialien und der 
sich bildenden Isocyanaie), gasformigen Bestandteilen 
(Phosgen und sich bildender ChlorwasserstofQ und (zu- 
mindest zu Beginn der Reaktion) festen Besiandteilen 
(im LSsungsmittel suspendierte Carbamylchloride bzw. 
,5 Amin-hydrochlorkJe). Oplimale Reaktionsbedingungen 
liegen dann vor, wenn die Geschwindigkeit der aufstei- 
genden Gasphase in den Lochem der Lochboden bei 2 
bis 20, vorzugsweise 3,5 bis 10 m/sec und die Geschwin- 
digkeit der aufsteigenden fliissigen Phase in den La- 
20 chcrn dcr Lochbdden bei 0,05 bis 0,4, vorzugsweise 0,1 
bis 0.2 m/sec liegen. 

Die Temperatur des, die Mischapparatur verlassen- 
den, Reaktionsgemischs liegt im allgemeinen im Falle 
der bevorzugten Arbeitsweise unter Verwendung von 
25 Lochbodenkolonnen bei 40 bis 100° C, wahrend die 
Temperatur am Kopf der Reaktionskolonne unterhalb 
150*C vorzugsweise bei 70 bis 130, insbesondere bei 90 
bis 125"C liegt Dies wird im allgemeinen durch geeig- 
nete Beheizung der Reaktionskolonne erreicht. Um das 
30 noiwendige Phosgeniervolumen zu minimieren, ist es 
vorteilhaft die zum Erreichen der gewunschten Uber- 
lauftemperatur erforderliche Energie im unteren Be- 
reich des Phosgenierturms oder auch bereits vor Eintritt 
in den Reaktor einzubringen. Dadurch wird vermieden, 
35 dafi ein Teil des Reaktorvolumens wegen zu niedriger 
Temperatur und daher zu langsamer Bruitoreaklions- 
geschwindigkeit ineffektiv ist 

Die Abmessungen der Reaktionskolonne, sowie die 
Konstruktion der B6den und die Menge des in die Ko- 
40 lonne unten eingebrachten Reaktionsgemischs werden 
im ubrigen im allgemeinen so bemesscn,daB die mittlere 
Verweilzeit des Reaktionsgemisches in der Reaktions- 
kolonne bei maximal 120, vorzugsweise maximal 60 Mi- 
nuien liegt 

45 Der Druck am Kopf der Reaktionskolonne liegt im 
allgemeinen bei 1,2 bis 3. vorzugsweise 1^ bis 2,5 bar 
(abs.)L Es kann jedoch auch unter hoheren oder niedrige- 
ren Drucken gearb^itet werden. 

Das die Reaktionskolonne am oberen Ende verlas- 
50 sende, flussige und gasffirmige Bestandteile enthaltende 
Reaktionsgemisch wird in an sich bekannter Weise zu- 
nachst von gasfdrmigen Bestandteilen (uberschussiges 
Phosgen und Chlorwasserstoff) befreit und anschlie- 
Bend destillativ aufgearbeiiet Auch bei Verwendung 
55 der obengenannten klassischen ReaktionsgefaBe zur 
DurchfOhrung der Phosgenierungsreaktion erfolgi 
selbstverstandlich im AnschluB an die chemische Reak- 
tion eine destillative Aufarbeitung des Reaktionsge- 
mischs. Vor dieser destillativen Aufarbeitung kann je- 
eo doch ein Teil des in Form einer Losung vorliegenden 
Reaktionsgemischs mil frischer Phosgenlosung angerei- 
cheri und an den ProzeBanfang zuruckgefiihrt werden. 

In den nachfolgenden Beispieien bezichen sich alle 
Prozentangaben auf Gewichtsprozente. 



Beispiel 1 

In einer Ringlochduse mil einem Durchmesser Dder 
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Einschnurung von 14 mm und 10 Bohrungen von 2.1 mm 
Durchmesser am Umfang der Einschnurung wurdc cine 
Losung aus 550 kg/h 3-Ch1or-4-meihyl-pheny!amm und 
650 kg/h Monochlorbenzol (MCB) mit 3240 kg/h cincr 
50%igen Phosgen- Losung in MCB vermischi, wobei die 
Aminlosung durch die 10 Seiienbohrungen zugefuhrt 
wurde. Die Siromungsgeschwindigkeilder Phosgen-Lo- 
sung in der Einschnurung betrug 4,9 m/s, diejenige der 
Aminldsung in den Seitenbohrungen 9.2 m/s. Das Lei- 
stungsverhaltnis der beiden Lbsungen beirug CaI 
cs - 0,75. Das Reaktionsgemisch wurde anschlicBend in 
einer 3-Kessel-Kaskade, in der jeder Kessel ein Volu- 
men von 6 m^ aufweisi, bei Temperaturcn von 80. 110 
bzw. 140*C klarphosgeniert und destillativ aufgearbei- 
teLAusbeuie98.0%. 

Beispie! 2 

In einer Ringlochduse mil einem Durchmesser Z?der 
Einschnurung von 19 mm und 12 Bohrungen von 2.6 nim 
Durchmesser am Umfang der Einschnurung wurde cine 
Losung aus 450 kg/h Hexamethylendiamin (HDA) und 
4050 kg/h o-Dichlorbenzol (ODB) mit 9000 kg/h emer 
30%igen Phosgen- Losung in ODB vermischt, wobci die 
Aminlosung durch die 12 Seiienbohrungen zugefiihn 
wurde. Die Stromungsgeschwindigkeit der Phosgen-L6- 
sung in der Einschnurung betrug 6,5 m/s, diejenige der 
Aminlosung in den Seitenbohrungen 16.4 m/s. Das Lei- 
stungsverhalmis der beiden L6sungen betrug 
£S - 032. Das Reaktionsgemisch wurde anschlicBend in 
einer mit 45 Lochboden ausgestaiteten Reaktionskolon- 
ne von 17m^ Inhali bei Temperaturcn bis 150*C klar 
phosgeniert und destillativ aufgearbeitet. Ausbeute 
96%. 



einer mil 23 Lochboden ausgestaiteten Reaktionskolon- 
ne von 7 m^ Inhalt bei Temperaturcn bis ca. IOO**C 
klarphosgeniert und destillativ aufgearbeitet. Ausbeute 
96,7*^^0. 

Beispiel 5 

In einer Ringlochduse mit einem Durchmesser Dder 
Einschnurung von 20 mm und 12 Bohrungen von 2,2 mm 
10 Durchmesser am Umfang der Einschnurung wurde cine 
Losung aus 550 kg/h eines Gemisches aus 65% 2.4-To- 
luylendiamin (2,4-TDA) und 35% 2.6-Toluylendiamin 
(2,6-TDA) und 2500 kg/h o-Dichlorbenzol (ODB) mit 
6160 kg/h einer 58%igen Phosgen-Losung in ODB ver- 
ts mischt. wobei die Aminlosung durch die 12 Seitenboh- 
rungen zugefuhrt wurde. Die Stromungsgeschwindig- 
keit der Phosgen-Losung in der Einschnurung betrug 
4,0 m/s, diejenige der Aminlosung in den 12 Seitenboh- 
rungen 15,7 m/s. Das Leistungsverhahnis der beiden L6- 
20 sungcn betrug £a/£s ^ Das Reaktionsgemisch 
wurde anschlicBend in einer mil 23 Lochbdden ausge- 
stattetcn Reaktionskolonne von 7 Inhalt bei Tempe- 
raturcn bis ca. 100*C klarphosgeniert und destillativ 
aufgearbeitet. Ausbeute 97%. 
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Beispiel 6 



Beispiel 3 

In einer Ringlochduse mit einem Durchmesser Oder 
Einschnurung von 10 mm und 4 Bohrungen von 1.5 nrim 
Durchmesser am Umfang der Einschnurung wurde cine 
L6sung aus 120 kg/h Trimethylhexamethylendiamin 
(TMDA) und 145 kg/h Monochlorbenzol (MCB) mit 
2835 kg/h einer 50%igen Phosgen-Losung in MCB ver- 
mischt, wobei die Aminlosung durch die 4 Seitenboh- 
rungen zugefuhrt wurde. Die Stromungsgeschwindig- 
keit der Phosgen-Losung in der KnschnOrung betrug 
5,7 m/s, diejenige der Aminldsung in den Seitenbohrun- 
gen 1 1.6 m/s. Das Leistungsverhfiltnis der beiden Ldsun- 
gen betrug ca/cs = U92- Das Reaktionsgemisch wurde 
anschlieflend in einer 3-KcsseI-Kaskade, in der jeder 
Kessel ein Volumen von 6 aufweisi, bei Temperatu- 
rcn von 80. 1 10 bzw, 1 40* C klarphosgeniert und destilla- 
tiv aufgearbeitet. Ausbeute 94%. 

Beispiel 4 

In einer RinglochdUsc mit einem Durchmesser Dder 
Einschnurung von 20 mm und 12 Bohrungen von 2,6 mm 
Durchmesser am Umfang der Einschnurung wurde cine 
Losung aus 450 kg/h 2,4-Toluylendiamin (TDA) und 
2360 kg/h o-Dichlorbenzol (ODB) mit 7300 kg/h einer 
50%igen Phosgen-Losung in ODB vermischt. wobci die 
Aminl6sung durch die 12 Seitenbohrungen zugefuhrt 
wurde. Die Stromungsgeschwindigkeit der Phosgen-Lo- 
sung in der EinschnOrung betrug 4,8 m/s. diejenige der 
Aminlosung in den Seitenbohrungen 103 m/s- Oas Lei- 
stungsverhaltnis der beiden Losungen betrug sa/ 
£S = 0,55. Das Reaktionsgemisch wurde anschlicBend in 



In einer Ringlochduse mit einem Durchmesser D der 
Einschnurung von 23 mm und 12 Bohrungen von 3.7 mm 
30 Durchmesser am Umfang der EinschnOrung wurde cine 
Ldsung aus 1000 kg/h eines Polyamingemisches der Di- 
phenylmcthanreihe (MDA, Zweikemanieil ca. 65%. Vis- 
kositat 55 cP bei 80** C) und 4000 kg/h o-Dichlorbenzoi 
(ODB) mit 7140 kg/h einer 45%igen Phosgen-Losung in 
35 ODB vermischt. wobei die Amin-Losung durch die 12 
Seitenbohrungen zugefuhrt wurde. Die Stromungsge- 
schwindigkeit der Phosgen-L6sung in der Einschnurung 
betrug 3,5 m/s. diejenige der Aminldsung in den 12 Sei- 
tenbohrungen 9^ m/s. Das Lcistungsverhalinis der bei- 
40 den Losungen betrug eA/es = 0,20. Das Reaktionsge- 
misch wurde in zwei hiniercinandcr geschalteten Reak- 
lionskolonnen, die jeweils mit 23 Lochboden ausgeru- 
slet waren und einen Inhalt von 7 bzw. 3,5 m^ hatten. bei 
Temperaturcn bis 85**C in der ersten und 155^C in der 
zweiten Kolonne aufphosgeniert Nach destillatiyer 
Entfernung des Losungsmittels betrug die Viskosijat 
der losungsmittelfreien Rohware 45mPa • s bei 25** C. 
Ausbeute 100%. • 
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Patentanspruche 

I. Verffahren zur kontinuierlichen Herstellung von 
organischen Mono- oder Poly isocyana ten durch 
Umsetzung der den Mono- oder Polyisocyanaten 
enisprechenden Mono- oder Polyamine mit in or- 
ganischem Losungsmittel gelSstem Phosgen bei cr- 
hohten Temperaturcn und anschlieBende destillati- 
ve Aufarbeitung des resultierenden Reaktionsge- 
mischs, dadurch gekeiuizeichnet. daB man zur 
Herstellung der Ausgangsgemische die entweder in 
. einem inerten Ldsungsmittci geloste oder in Sub- 
sianz eingesetzte Aminkomponente und das eben- 
falls in inertem Losungsmittel geloste Phosgen in 
einer DQse (1) zusammengefuhrt. indem die cine 
der beiden Komponenten in diescr Duse (1) einge- 
schnUrt wird und die andere Komponente in dieser 
Einschnurung (3). in der cine Stromungsgeschwin- 
digkeit von 1— lOm/sec eingehalten wird, dem 
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CA_ ^ Pa -Va^ va' . Q bis 1 A 
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Strom der erstcn Komponente in mehreren Tcil- 
strdmen durch eine entsprechendc Anzahl von 
uber den Umfang dcr Einschntirung (3) vcrtcilten 
Bohrungen (5) von der Seite her zugef uhrt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1. dadurch gekenn- 
zeichnet, daS der groBerc Vclumenstrom durch die 
Einschnurung(3)gcfahrtwird 

3. Verfahren nach einem dcr AnsprOche 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnei, daB die Einschntirung (3) 
uber ihre gesamte Lange L einen konstanten 
Durchmesser aufweist. 

4. Verfahren nach Anspruch 3. dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Lange L mindestens dem 2fachen 
Durchmesser £>der EinschnOrung (3) entspricht 

5. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, daB fOr die Lange L\ der 
Einschntirung (3) des axial zugefiihrten Stromes bis 
zur Zusammenfuhrung mit den Teilstrdmen der 
zweiten Komponente das OJS- bis 2fache des 
Durchmessers D der Einschntirung (3) gewahlt 20 

wird. u- c 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, daB der aus den beiden 
Stromen resultierende Produklstrom einer kon- 
stanl bleibenden Einschntirung (3) unterworfen 
wird, deren Lknge Lj mindestens jener Streckc ent- 
spricht, in welcher die Reaktion des freien Amins 
im wesentlichen abgeschlossen ist 

7. Verfahren nach einem der Ansprtiche 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Leistungsverhah- 
nis des axial zugefuhrten Stromes ea zum seitlich 
zugeftihrten Siroms es 
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Rcaktionskolonne durchlaufen laBt, welche minde- 
stens 10 durch Lochboden voneinander getrennte 
Kammem aufweist. 

11. Verfahren gemaB Anspruch 10, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Geschwindigkeit der in der 
Kolonne aufsteigenden Gasphase in den Lochem 
der Lochbdden bei 2 bis 20 m/sec und die Ge- 
schwindigkeit der aufsteigenden Flussigphase in 
den Lfichem der Lochbdden bei 0,05 bis 0,4 m/sec 
liegt 
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eingehaUen wird, wobci 
pdie Dichte, 
('den Volumenstrom, 
V die Strdmungsgeschwindigkeit. 
und zwar jeweils mit dem Index A des axial zuge- 
fiihrten Stromes und jeweils mit dem Index 5 des 
seitlich zugefuhrten Stromes, 
bedeuten. u u- 7 

8. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnei. daB hintcr der Einschnti- 
rung (3) der Stromungsquerschnitt stetig erweitcrt 

wird. , . 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, 50 
dadurch gekennzeichnet, daB die Anzahl 1 der Boh- 
rungen (5). ftir die seitlich zuzufuhrenden Teilstrd- 
me zwischen 2 < /< /n gewahlt wird. wobei sich w 
aus der Bedingung 



n- D 
m ' d 



= > 1,1 ergibt. 
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wobei D den Durchmesser der Einschntirung (3) 60 
und c^den Durchmesser der Bohrungen (5) bedeu- 
ten. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet. daB man das durch Zu- 
sammenfuhrung der Aminkomponenic mit der 65 
Phosgenlosung erhahene Reaktionsgemisch bei er- 
h6hten. jedoch unierhalb 150**C liegcnden Tempe- 
raiuren kontinuierlich von unten nach oben eme 
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